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Intisari
Ferit spinel MFe2O4 dengan M= Zn, Ni dan Mn telah berhasil disintesis dengan menggunakan metode ko-
presipitasi pada temperatur 70◦C. Uji karakterisasi dilakukan dengan menggunakan difraktometri sinar-X dan
spektrofotometeri inframerah. Diketahui bahwa kandungan prosentase fasa spinel untuk masing-masing sampel
mendekati 100%. Intensitas serapan inframerah oleh sampel terletak pada daerah 400-600 cm−1, yang meng-
konfirmasi bahwa doping Zn mensubstitusi ion Fe2+ pada bagian tetrahedral sedangkan doping Ni serta Mn
menggantikan ion Fe2+ pada bagian oktahedral dari struktur kristal spinel. Dari perhitungan berdasarkan spek-
tra XRD didapatkan ukuran kristal untuk semua sampel< 10 nm, kecuali untuk Zn0.5Ni0.5Fe2O4 yang memiliki
ukuran 16,7 nm. Lebih lanjut, nilai indeks bias sampel bervariasi bergantung pada doping yang diberikan.
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I. PENDAHULUAN
Spektroskopi inframerah merupakan metoda untuk menen-
tukan informasi struktural zat organik. Namun, dewasa ini
metode spektroskopi juga diterapkan pada penelitian untuk zat
anorganik. Spektroskopi inframerah banyak digunakan dalam
analisis kualitatif dan analisis kuantitatif. Metode analisisnya
berdasarkan pada interaksi gelombang elektromagnetik pada
daerah inframerah dengan materi berupa absorbsi pada fre-
kuensi atau panjang gelombang tertentu yang berhubungan
dengan keadaan energi transisi antar tingkat vibrasi-rotasi dari
molekul.[1]
Frekuensi atau panjang gelombang absorbsi bergantung pa-
da massa relatif atom-atom dalam gugus fungsional molekul,
tetapan gaya ikatan antar atom dan struktur keseluruhan. Pe-
manfaatan spektroskopi ini didasarkan pada letak pita karak-
teristik vibrasi dari gugus atom tertentu yang selalu muncul
pada frekuensi yang sama atau berdekatan meskipun struktur
geometri molekulnya berbeda. Hasil studi inframerah bergu-
na untuk mengamati perubahan atau distorsi struktur mole-
kul dan memantau kadar dopan atau impuritas dalam suatu
bahan.[2]
Studi spektra inframerah untuk bahan anorganik telah ba-
nyak dilakukan, contohnya studi tentang dinamika kisi pa-
da superkonduktor sistem bismuth (Bi) yang dilakukan oleh
Kovaleva dkk.[3] dan studi spektra inframerah dari ferit
Co0,6Zn0,6MnxFe2−xO4 (x = 0,7 ; 0,8 ; 0,9 dan 1 ) yang
dilakukan oleh Hemeda dkk.[4] Menurut Hemeda dkk., pe-
nambahan konsentrasi Mn menyebabkan peningkatan nilai in-
deks bias dan penurunan kecepatan gelombang inframerah
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dan konstanta dielektrik bahan. Selain itu peningkatan kon-
sentrasi Mn juga mempengaruhi peningkatan intensitas sera-
pan subkisi oktahedral dari struktur kristal spinel.
Dalam penelitian ini digunakan sampel ferit spinel MFe2O4
dengan M=Zn, Ni dan Mn. Ferit merupakan sebuah kelompok
bahan yang sangat penting dalam kelas ferimagnetik[5], dan
mempunyai struktur kristal spinel (tipe MgO.Al2O3) sehingga
umum disebut dengan fero-spinel [6] dengan penulisan yang
lazim dan sesuai strukturnya, MO.Fe2O3. Subkisi MO ber-
struktur ikatan tetrahedral (A), sedangkan subkisi Fe2O3 ber-
struktur ikatan oktahedral (B). Satu sel satuan kristal MFe2O4
tersusun oleh 4 buah kubus A dan 4 buah kubus B yang ber-
selang - seling.
Analisis komposisi fasa dan ukuran kristal dilakukan me-
lalui pengukuran dengan menggunakan difraktometri sinar-X
(XRD). Sementara itu, dengan menggunakan spektrofotome-
tri inframerah akan dikaji sebagai konfirmasi dari teori yang
sudah ada fenomena penempatan kation dopan (M = Zn, Ni
dan Mn) dalam struktur kristal spinel ferit MFe2O4, apakah
menempati bagian tetrahedral atau bagian oktahedral. Spek-
trum yang diperoleh merupakan hubungan persentase trans-
mitansi dan frekuensi serapan. Transmitansi merupakan nis-
bah antara intensitas sinar yang ditransmisikan dengan inten-
sitas sinar yang diterima sampel sehingga nilai indeks biasnya
dapat ditentukan [3, 7, 8].
II. METODOLOGI
Metode yang digunakan dalam pembuatan sampel adalah
teknik kopresipitasi, yaitu pembentukan kristal campuran aki-
bat terjadinya absorbsi ion ketika proses pengendapan.[10, 11]
Langkah pertama serbuk Fe (Zn, Mn dan Ni) ditimbang se-
suai dengan fraksi mol yang dibutuhkan kemudian ditambah-
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kan dengan larutan HCl (12 M) dan diaduk dengan meng-
gunakan pengaduk magnetik dan dipanaskan pada tempera-
tur 70◦C. Setelah warna larutan menjadi coklat pekat ditam-
bahkan larutan NH4OH (6.5M) dengan tetap diaduk dan di-
panaskan. Pengadukan dihentikan ketika warna larutan telah
berubah menjadi hitam pekat. Hal ini berarti larutan sudah
dalam kondisi homogen. Selanjutnya, larutan diendapkan dan
disaring. Selama proses penyaringan dicuci dengan meng-
gunakan Aqua DM, kemudian dikeringkan dalam oven pada
temperatur 100◦C, sehingga didapatkan sampel ferit MFe2O4
dalam bentuk serbuk. Langkah terakhir dilakukan pengujian
XRD dan spektroskopi inframerah. Pengujian Difraksi Sinar-
X dengan menggunakan Difraktometer Sinar-X JEOL 3530
dengan sumber siner CuKα, sedangkan pengujian spektrosko-
pi Inframerah dengan menggunakan Spektrofotometer FTIR-
5300.
III. HASIL DAN PEMBAHASAN
Dari pengujian dengan menggunakan XRD didapatkan pola
difraksi seperti pada Gambar 1 (sebagai contoh), yang menun-
jukkan spektra XRD dari Fe2O3 (ferit murni) dan ZnFe2O4
(ferit dengan dopan). Puncak-puncak yang ditandai dengan
huruf S menyatakan intensitas yang berasal dari difraksi struk-
tur kristal spinel dari ferit MFe2O4. Intensitas spinel ini me-
nyatakan tingkat kemurnian fasa spinel yang terbentuk dalam
sampel ferit MFe2O4. Berdasarkan hasil analisis didapatkan
bahwa fasa spinel yang terbentuk mencapai hampir 100%, dan
jika ada impuritas konsentrasinya < 1%. Hal ini berarti bah-
wa metode kopresipitasi telah berhasil digunakan untuk men-
dapatkan sampel dengan kemurnian fasa yang sangat tinggi
(fasa tunggal). Hasil analisis kuantitatif dengan mengguna-
kan persamaan Scherrer didapatkan nilai ukuran kristal (D)
seperti pada Tabel 1.
Tabel I: Ukuran Kristal ferit spinel MFe2O4
No. Sampel D (nm)
1. Fe3O4 9,1
2. ZnFe2O4 5,0
3. NiFe2O4 6,7
4. MnFe2O4 8,7
5. Zn0.5Ni0.5Fe2O4 16,7
Dari Tabel 1 terlihat bahwa nilai ukuran kristal sampel
ferit spinel MFe2O4 yang diperoleh jauh di bawah 100 nm,
sehingga sampel yang digunakan dalam eksperimen ini dapat
dikatagorikan sebagai nanokristal. Sampel dengan spinel
normal (ZnFe2O4) maupun spinel invers (Fe3O4, NiFe2O4,
MnFe2O4) mempunyai ukuran kristal di bawah 10 nanometer.
Ukuran kristal dari sampel ferit terdoping lebih kecil daripada
ukuran kristal Fe3O4. Hal ini menunjukkan bahwa pemberian
dopan Zn, Ni dan Mn menyebabkan ukuran kristal ferit spinel
MFe2O4 menurun.
Gambar 1: Pola spektra XRD dari sampel Fe2O3 dan ZnFe2O4
Perbedaan ukuran kristal ini dipengaruhi oleh jejari ion
penyusunnya. Jari-jari ion Mn2+, Fe2+, Fe3+, Ni2+ dan Zn2+
secara berurutan masing-masing adalah 0,8 A˚; 7,6 A˚; 7,0A˚
; 7,2A˚ dan 6,2A˚. Dapat diamati bahwa jari-jari ion Zn2+
mendekati jari-jari ion Fe3+ sedangkan jari-jari ion Ni2+ dan
Mn2+ mendekati jari-jari ion Fe2+. Hal inilah yang menye-
babkan Zn2+ dapat menempati bagian tetrahedral yang meng-
gantikan ion Fe3+, sedangkan Ni2+ dan Mn2+ masuk ke ba-
gian oktahedral menggantikan ion Fe2+. Perbedaan jejari ion
yang terlalu besar antara ion dopan dan ion Fe yang diganti-
kan menyebabkan mudah/tidaknya fasa spinel terbentuk. Hal
ini yang merupakan faktor penyebab menurunkannya ukuran
kristal dengan adanya kation dopan dalam struktur Fe3O4.
Di pihak lain, sampel ferit Zn0,5Ni0,5Fe2O4 (spinel cam-
puran) mempunyai ukuran kristal yang lebih besar daripada
Fe3O4. Kation logam penyusun sampel Zn0,5Ni0,5Fe2O4 le-
bih banyak jenisnya daripada ion logam penyusun Fe3O4. Pa-
da sampel Zn0,5Ni0,5Fe2O4, baik pada bagian A maupun ba-
gian B ditempati oleh dua macam ion logam. Subkisi bagian
A ditempati ion Zn2+ dan Fe3+ sedangkan bagian B ditempa-
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ti oleh ion Ni2+ dan Fe3+. Berbeda dengan sampel Fe3O4, di
mana bagian tetrahedral ditempati oleh ion Fe3+ sedangkan
bagian oktahedralnya ditempati oleh ion Fe2+ dan Fe3+. Dari
data ini belum dapat dijelaskan mengapa jenis sampel yang
bersangkutan memiliki ukuran kristal yang hampir dua kali li-
pat dari sampel lainnya, sehingga kajian yang lebih mendalam
masih perlu silakukan.
Hasil pengujian dengan spektrofotometer inframerah mem-
berikan pola spektrum seperti pada Gambar 2 sampai dengan
Gambar 6. Puncak-puncak yang terbentuk menyatakan inten-
sitas serapan spektrum inframerah untuk ferit spinel MFe2O4
yang dinyatakan dalam % transmitansi. Selain itu, juga di-
tunjukkan frekuensi serapan inframerah untuk ferit spinel
MFe2O4. Frekuensi serapan dinyatakan dalam bilangan ge-
lombang dengan satuan cm−1. Frekuensi serapan untuk ferit
terletak pada daerah pita karakteristik vibrasi 200-700 cm−1.
Nilai transmitansi dan frekuensi serapan spektrum inframe-
rah sampel ferit spinel MFe2O4 seperti ditunjukkan pada Ta-
bel 2. Dari tabel tersebut dapat disimak bahwa untuk sampel
ZnFe2O4, pada bagian A mempunyai frekuensi serapan yang
lebih tinggi daripada bagian B. Jika dibandingkan dengan
sampel Fe3O4, frekuensi serapan pada bagian A meningkat
sedangkan pada bagian B menurun.
Gambar 2: Spektrum inframerah dari Fe3O4
Pergeseran frekuensi serapan ini dikarenakan dopan Zn ma-
suk ke bagian A. Ion Zn2+ yang mempunyai jejari ion paling
kecil (lebih dekat ke ukuran ion Fe3+) hanya dapat meng-
gantikan ion Fe3+ pada bagian tetrahedral. Sedangkan pa-
da bagian oktahedralnya terisi oleh ion Fe3+. Selain itu, jika
ditinjau dari orbital elektronnya, ion Zn2+ mempunyai orbi-
tal 3d yang sudah penuh (pada keadaan netral) sehingga apa-
bila berikatan dengan ion lain (dalam hal ini oksigen), ion
Zn2+ akan menggunakan orbital luarnya yaitu orbital 4s dan
4p. Dengan tipe konfigurasi sp3 inilah yang menyebabkan
Gambar 3: Spektrum inframerah dari ZnFe2O4
Gambar 4: Spektrum inframerah dari NiFe2O4
ion Zn2+ hanya dapat menempati bagian tetrahedral dan ti-
dak dapat menempati bagian oktahedral dari struktur spinel
ferit ZnFe2O4 [11] Analisis ini menunjukkan bahwa ZnFe2O4
mempunyai struktur spinel normal.
Pada sampel NiFe2O4 dan MnFe2O4 terlihat bahwa fre-
kuensi serapan pada bagian B lebih besar daripada bagian A.
Jika dibandingkan dengan sampel Fe3O4, frekuensi serapan
pada bagian B meningkat sedangkan pada bagian A menurun.
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Gambar 5: Spektrum inframerah dari MnFe2O4
Gambar 6: Spektrum inframerah dari Zn0.5Ni0.5Fe2O4
Pergeseran frekuensi serapan semacam ini dikarenakan do-
pan Ni dan Mn yang diberikan pada Fe3O4 masuk ke bagian
B. Ion Ni2+ dan Mn2+ menggantikan ion Fe3+ pada bagian
B, sedangkan sebagian ion Fe3+ mengisi bagian A. Ion Ni2+
dan Mn2+ mempunyai orbital 3d yang belum penuh sehing-
ga apabila berikatan dengan ion lain masih dapat mengguna-
kan orbital 3d-nya yang belum terisi elektron. Dengan tipe
konfigurasi d2-sp3 inilah yang menyebabkan Ni2+ dan Mn2+
dapat menempati bagian oktahedral dari struktur spinel ferit
MFe2O4 [11]. Hal ini menunjukkan bahwa sampel NiFe2O4
dan MnFe2O4 mempunyai struktur spinel invers.
Di pihak lain, pada sampel Zn0,5Ni0,5Fe2O4, terlihat bah-
wa frekuensi serapan pada bagian A lebih kecil daripada pa-
da bagian B. Jika dibandingkan dengan sampel Fe3O4, fre-
kuensi serapan bagian A menurun dan bagian B mening-
kat. Seharusnya pemberian dopan Zn dapat menyebabkan fre-
kuensi serapan pada bagian A meningkat, seperti pada sampel
ZnFe2O4. Tetapi pada Zn0,5Ni0,5Fe2O4, frekuensi serapan
bagian A (tetrahedral) justru menurun. Hal ini dikarenakan
penempatan dopan terjadi pada bagian A maupun bagian B.
Ion Zn2+ masuk ke bagian A, sedangkan ion Ni2+ masuk ke
bagian B. Ion Ni2+ menggantikan sebagian ion Fe3+ yang
menempati bagian B, dan sebagian ion Fe3+ menempati ba-
gian A bersama dengan ion Zn2+.
Pergeseran frekuensi serapan semacam ini menunjukkan
bahwa sampel Zn0,5Ni0,5Fe2O4 mempunyai struktur spinel
campuran.Untuk sampel ZnFe2O4, frekuensi serapan spek-
trum inframerahnya pada bagian A lebih besar jika diban-
dingkan dengan sampel Zn0,5Ni0,5Fe2O4. Sedangkan untuk
sampel NiFe2O4, frekuensi serapan spektrum inframerahnya
pada bagian B lebih kecil jika dibandingkan dengan sampel
Zn0,5Ni0,5Fe2O4. Hal ini menunjukkan bahwa semakin besar
Zn yang ditambahkan menyebabkan frekuensi serapan spek-
trum inframerahnya semakin meningkat pada bagian A dan
semakin besar nilai Ni yang ditambahkan akan menyebabkan
frekuensi serapan spektrum inframerahnya meningkat pada
bagian B. Hal ini dikarenakan frekuensi serapan dipengaruhi
oleh massa dan daya elastisitas dari ikatan atom-atom penyu-
sunnya dalam melakukan gerak vibrasi.
Berdasarkan Tabel 2, dapat diamati pula besarnya trans-
mitansi dari sampel ferit spinel MFe2O4. Nilai transmitansi
masing-masing sampel pada bagian tetrahedral lebih besar da-
ripada bagian oktahedral. Dari nilai transmitansi yang dipero-
leh dapat dihitung nilai energi absorbsi dan energi transmisi-
nya. Selanjutnya dilakukan perhitungan nilai indeks bias dari
ferit spinel MFe2O4 dengan menggunakan persamaan indeks
bias : n = Et/Ea, dengan Et dan Ea berturut - turut menya-
takan energi yang ditransmisikan dan energi yang diabsorbsi
oleh sampel[4]. Nilai indeks bias ferit spinel MFe2O4 hasil
perhitungan dari spektra inframerah seperti ditunjukkan da-
lam Tabel 3.
Dari Tabel 3 diperoleh bahwa nilai indeks bias dari masing-
masing sampel berbeda-beda. Nilai indeks bias ZnFe2O4,
NiFe2O4, MnFe2O4 dan Zn0,5Ni0,5Fe2O4 lebih besar dari-
pada indeks bias Fe3O4. Hal ini menunjukkan bahwa pem-
berian dopan Zn, Ni dan Mn dapat meningkatkan nilai indeks
bias ferit spinel MFe2O4. Artinya penambahan dopan menye-
babkan peningkatan energi transmisinya sehingga menurun-
kan energi serapannya. Kalau dibandingkan sampel ZnFe2O4,
NiFe2O4 dan Zn0.5Ni0,5Fe2O4, didapatkan bahwa nilai in-
deks bias ZnFe2O4 dan NiFe2O4 lebih besar daripada indeks
bias Zn0.5Ni0,5Fe2O4. Hal ini menunjukkan bahwa semakin
besar Ni dan Zn yang ditambahkan semakin besar nilai indeks
biasnya dan semakin kecil Zn dan Ni yang ditambahkan sema-
kin kecil pula nilai indeks biasnya. Dengan kata lain sampel
dengan struktur spinel campuran mempunyai indeks bias yang
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Tabel II: Intensitas Serapan Spektrum Inframerah dari ferit spinel MFe2O4
No. Sampel Tetrahedral (A) Oktahedral (B)
νtet(cm−1) T(%) νokta(cm−1) T(%)
1. Fe3O4 572,91 27,2 484,18 33,3
2. ZnFe2O4 580,63 29,7 470,65 35,2
3. NiFe2O4 439,81 45,0 599,92 37,6
4. MnFe2O4 453,31 58,9 601,84 52,2
5. Zn0.5Ni0.5Fe2O4 518,90 39,0 572,91 29,9
Tabel III: Nilai indeks bias (n) ferit spinel MFe2O4
No. Sampel n
1. Fe3O4 6,8
2. ZnFe2O4 8,7
3. NiFe2O4 9,0
4. MnFe2O4 10,2
5. Zn0.5Ni0.5Fe2O4 8,1
lebih rendah daripada sampel dengan struktur spinel normal
maupun invers.
Kalau kita hubungkan antara ukuran kristal dan nilai indeks
bias, ternyata didapatkan suatu korelasi yang cukupt mena-
rik. Yaitu, nilai indeks bias meningkat sebanding dengan pe-
ningkatan ukuran kristal. Semakin besar ukuran kristal sema-
kin besar radiasi inframerah yang dapat ditransmisikan karena
hanya melalui batas butir kristal/permukaan kristal yang lebih
sedikit dibandingkan pada kristal yang ukurannya lebih kecil.
Dari penelitian yang dilakukan Hemeda dkk. [3] yai-
tu tentang studi inframerah pada ferit spinel campuran
Co0,6Zn0,6MnxFe2−xO4 (x = 0,7 ; 0,8 ; 0,9 dan 1 ), diperoleh
bahwa semakin besar Mn yang ditambahkan semakin besar
nilai indeks biasnya. Selain itu, peningkatan konsentrasi Mn
juga mempengaruhi intensitas serapan pada bagian oktahe-
dral. Nilai indeks bias yang diperoleh dari pustaka [3] untuk
sampel Co0,6Zn0,4MnFe2O4 (x=1) adalah 19. Sementara itu,
dari penelitian ini didapat nilai indeks bias untuk MnFe2O4
adalah 10,2. Perbedan ini dikarenakan dalam penelitian pada
pustaka [3] sampel MnFe2O4 diberi doping Co dan Zn.
IV. SIMPULAN
Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan dapat dita-
rik kesimpulan bahwa ferit spinel MFe2O4 yang dibuat den-
gan metode presipitasi mempunyai kemurnian fasa 100% dan
mempunyai ukuran kristal nanometer. Pemberian dopan Zn,
Ni dan Mn dapat menyebabkan ukuran kristal ferit spinel
MFe2O4 menurun. spinel normal mempunyai ukuran kris-
tal yang lebih kecil daripada spinel invers, spinel normal le-
bih mudah terbentuk dibandingkan dengan spinel invers dan
campuran. Intensitas serapan spektrum inframerah ferit spinel
MFe2O4 adalah pada daerah pita frekuensi 400-600 cm−1.
Doping Zn menyebabkan pergeseran puncak intensitas sera-
pan pada bagian tetrahedral sedangkan doping Ni dan Mn
menyebabkan pergeseran puncak intensitas serapan pada ba-
gian oktahedral dari struktur spinel. Pemberian Doping Zn, Ni
dan Mn juga mengubah nilai indeks bias ferit spinel MFe2O4.
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